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Die Erfindungbetrifft einVerfahren zur HersteUungvon wasserigen Dispersionen von Alkydharzen unter Ver- 
wendung von speziell fur diesen Zweck ! -ergestellten Emulgatoren. 

Wasserverdflnnbare Lackbindemittel haben in den letzten jahren standigan Bedeutung gewonnen. Diesei 
Trend wird sich in Zukunft noch wesentlich verstarken. MaBgebend for diese Entwicklung sind vor allem zwei 

5 GrQnde: Einerseits die sich zuspitzenden Probleme des Umweltschutzes. anderseits Rohs toff verknappun gen, die 
die zuVersorgungsschwierigkeiten fOhren kflnnen. Man wird es daher inabsehbarer Zeit nicht mehr verantworten 
kflnnen, ohne zwingenden Grund orgmische LBsungsmittel in die Luft zu blasen. 

Die Palette der wasserverdUnnbaren Bindemittelsysteme ist derzeit noch unvollstandig, so daB ein Ersatz 
aller konventionellen Anstrichmittel heute noch nicht moglich ist. Vor allem die luftrocknenden Alkydharze. 

10 die allgemein in Form von LOsungen in aliphatischen oder aromatischen Kohlenwasserstoffen zur Anwendung 
kommen, kannen derzeit noch nicht vollwertig ersetzt werden. Filme aus wasserigen Dispersionen von Polyme- 
risaten (z.B. auf Basis von Polyvinylacetat, Polyolefinen oder Polyacrylaten) erreichen weder im optischen Ein- 
druck (Verlauf. Glanz). noch in ihrer Schutzwirkung (Wasserfestigkeit. Witterungsbes,tandigkeit) annahernd den 
Oualitatsstandard der herkdmmlichen Alkydharze. Auch wasserlosliche Alkydharze fur lufttrocknende La eke 

15 haben sich bisher nicht durchsetzen kannen. Das liegt z.Teil daran. daB im Interesse der Wasserlaslichkeit das 
mittlere Molekulargewicht der Harze gesenkt werden mufi, woraus sich zwangslaufig eine VerzOgerungder 
Trocknung ergibt. AuBerdera benatigen diese Harze trotz desniederen Molekulargewichtes relativgroBe Men gen 
von zum Teil toxischen Hilfslasungsmitteln (z.B. Glykolather) und organischer Amine. 

Demgegenuber sollten wSsserige Dispersionen von Alkydharzen eine ideale Lasungdes Problems ermOgli- 

20 chen: Auf organische LSsun^mittel kann hier im allgemeinen vollkommen verzlchtet werden und die Trock- 
nungseigenschaften wurden, da eine Begrenzung des Molekulargewichtes, wie bei den wasseriaslichen Harzen, 
nicht erforderlich ist. denen der konventionell gelesten Harze entsprechen. Trotzdem haben auch solche Alkyd- 
harzdispersionen bisher keine grOBere Bedeutung erlangt, da es bisher nicht gelungen ist, das Problem der Sta- 
bilisierung der Dispersionen ohne Beeintrachtigung der andern Eigenschaften optimal zu lasen. 

25 Alkydharze sind uberwiegend hydrophobe Substanzen. die von sich aus keine stabilen Dispersionen in Wasser 
bilden. Deshalb miissen Emulgatoren zugesetzt werden. Emulgatoren sind allgemein Substanzen mit amphipa- 
tischemMolekiilaufbau, d.h. sie bestehen aus einem hydrophoben und einem hydrophilen MolekUlteil. Infolge 
dieses Aufbaues reichen sich die Emulgatormolekflle in der Grenzschicht Wasser/ Harz an. setzen die Grenz- 
flachenspannung herab und ermdglichen damit die Bildung feinster Harztrapfchen in der wasserigen Phase. 

30 Die bisher gunstigsten Resultate hat man mit nichtionischen Emulgatoren erzielt, die durch Adduzierung 
von Athylenoxyd an Octyl- oder Nonylphenol entstehen. d.h. . bei denen der hydrophobe Teil aus dem Alkyl- 
phenolrest und der hydrophile Teil aus Polyathylenglykolkette besteht. Solche Systeme werden in den USA-Pa - 
tentschriften Nr. 3.223.658. Nr. 3.269.967. Nr. 3.440,193 bzw. der deutschen Patentschrlft Nr. 88833 be- 
schrieben. Mit derartigen Emulgatoren bekommt man bei Zusatzmengen von 5 bis 10% Dispersionen mit brauch- 

35 barer Stabilitat. Der Nachteil besteht darin. daB diese Emulgatoren unverandert im Film verbleiben und damit 
eine weseotliche Verringerung der Wasserfestigkeit bewirken. Die Anwendungsmaglichkeit derarti^r Disper- 
sionen ist daher sehr beschrankt. 

Ein anderer Weg zur Herstellung von Alkydharzdispersionen wird in vielen Veraffentlichungen beschrieben, 
z.B. in den US^-Patentschriften Nr. 2,634.245, Nr. 2.853.459. Nr. 3,133.032, Nr. 3.223,659, Nr. 3,379.548, 

40 Nr. 3,437.615. Nr. 3.437,618. Nr. 3.442,835. Nr. 3.457.206, tfr. 3, 639. 315 bzw. deutsche Offenlegungi- 
schrift 1 495 031 oder br it. Patentschriften to. 1,038,696 und Nr. 1.044,821. 

GemaB diesen Veraffentlichungen werden Polyathylenglykolketten durch Ver- oder Umesterung direkt in 
das Alkydharz eingebaut. Als Vorteil gegenttber dem Verfahren mit "Fremdemulgatoren" wird eine Verbesse- 
rung der Wasserfestigkeit der Filme angegeben, die auf die chemische Bindung der hydrophilen Gruppen an die 

45 Harzmolekiile zurUckgefohrtwird. Tatsachlich findet man vor allem auf Substraten, die kein Wasser aufnehmen, 
wie Metall oder Glas. eher schlechtere Resultate. Der Grund dafiir ist folgender: Die Stabilitat der Dispersionen 
wird auch bei diesem Verfahren durch amphipatische Molekale bewirkt. die durch dieReaktion der Polyathylen- 
glykole mit den andern Alkydharzkomponenten entstehen. Es ist nun bekannt, daB Alkydharz -Molektile hin- 
sichtlich ihrer Grafie und auch ihrer qualitativen Zusammensetzung sehr heterogen sind. Das Gleiche gilt auch 

50 fur die Molekale miteingebauten oder angehangten Polyathylenglykolketten. Nun kannen sich nur solche Mole- 
kttle gut in der Grenzschicht Wasser/ Harz einordnen. und damit auch wirksam werden, die folgende Bedingun- 
gen erf ullen : 

1. Die Molekale miissen streng amphipatisch aus einem hydrophilen und einer hydrophoben Block auf- 
gebaut sein. 

55 2. Das Gewichtsverhaltnis hydrophil/hydrophob muB in bestimmtenGrenzen liegen, FOr nicht -ionische 
Emulgatoren auf Basis Poly amy lenglykol far Ol-in-Wasser Emulsionen von Alkydharzen liegt dieses 
Verhaltnis zwischen 5 : 5 und 8 : 2. 
3. Das Molekulargewicht der Emulga tor molekale darf weder zu hoch noch zu tief liegen. 
Dies trifft bei den nach diesen Verfahren hergestellten, Polyathylenglykol enthaltenden Alkydharz mole - 
60 kulen verstandlicherweise nur auf einen relativ kleinen Anteil zu. Die Folge ist, daB wesentlich mehr Poly- 
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athylenglykol (in der Regel zwischen 10 und 20%) eingesetzt werden rauB, als bei Arrwendung vod definiert auf- 
gebauten Fremd emulgatoren. Daraus wiederum resultiert eine Verschlechterung der W a sserfes tigkeit der Lack- 
filme., die den Varteil der chemischen Bindungder hydrophilen Gruppen kompensiert bzw. uberkompensiert, 
Es wurde nun gefunden, daB eine wesenlticbe Verbesserung gegenGber den bekannten Verfahren durch An- 

5 wendung einer Kombination von speziell fttr die Herstellung von Alkydharzdispersionen entwickelten Emulga- 
toren erzielt werden kann. Es handelt sich dabei urn Gemische von ionischen und nicht-ionischen Emulgatoren. 

• Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung wasseriger Dispersionen von vorzu^weise lufttrocknen- 
den, mit trocknenden Fettsauren modifizierten Alkydharzen, welches dadurch gekennzeichnet, 1st, daB das 
Alkydharz, gegebenenfalls in Gegenwart untergeordneter Mengen organischer Lasungproittel, bei 80 bis 90°C, . 

10 gegebenenfalls unter Druck bei Temperaturen Qber 100°C, in Wasser, welches 0, 5 bis 3 Gew. -ft Ararnoniak 
enthalt dispergiert wird, wobei als Dispergierrnittel 4 bis 10 Gew. einer Kombination eingesetzt wird, die 
besteht a us 

1 A) einern oder gegebenenfalls mehreren nichtionischen Emulgatoren, deren hydrophober Teil aus zwei 
1 oder mehrResten ungesattigter Fettsauren und/ oder Fettalkohole mit einer Jodzahl zwischen 130 und 

15 \ 200, und deren hydrophiler Teil aus Polyathylenglykol- und/oder Monomethoxypolyathylenglykol- 

ketten aus 6 bis 100 Athylenoxyd-Einheiten besteht, 
und 

B) ein em oder gegebenenfalls mehreren anionischen Emulgatoren, deren hydrophober Teil aus zwei 
oder mehr Resten ungesattigter Fettsauren und/ oder Fettalkohole mit einer Jodzahl zwischen 130 
20 und 200, und deren hydrophiler Teil aus Carboxylgruppen, die durch den eingesetzten Ammoniak 

zu mindestens 50% in den dissoziierten Zustand UbergefOhrt werden, besteht. 

Das Bindeglied zwischen hydrophilem und hydrophobem MolekUlteil besteht bei der anionischen Komponente 

aus -C - C-bzw. -CJ - O-Bindungen, z.B. Addukte von Maleinsaure rait trocknenden Glen oder Ettern der 
O 

Dimethylolpropionsaure mit trocknenden Fettsauren bzw. Halbester aus Di- oder Polycarbonsauren mit Fettal- 
25 koholen oder hydroxylgruppentragenden Teilestern aus trocknenden Fettsauren und Polyolen. 

Bei den nichtionischen Emulgatoren kann die Verbindung aber folgende Gruppen erfolgen : 
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Beispiele fur die oben angefahrten Gruppierungen sind u. a. ; 

1. Umsetzungprodukte von Additionsprodukten von Maleinsaure an trocknende pflanzliche oder syn- 
thetische Ole mit Athylenoxyd. 
35 2. Umsetzungsprodukte von Hydroxy 1 gruppen tragenden Teilestern aus trocknenden Fettsauren und Po- 
lyolen mit Athylenoxyd, 

3. Umsetzungsprodukte von hydroxylgruppentragenden Teilestern aus trocknenden Fettsauren und Po- 
lyolen mit Toluy lend iisocy ana t und Polyathylenglykolen oder Methoxypolyathylenglykolen. 

4. Umsetzungsprodukte von ungesattigtenFettalkoholenmitTetraathoxysilan und Polyathylenglykolen 
40 und/oder Methoxypolyathylenglykolen. 

5. Umsetzungsprodukte von ungesattigten Fettalkoholenbzw.Hydroxylgruppen tragenden Teilestern aus 
Fettsauren und Polyolen mit Hexamethoxyhexamethylmelamin und/ Polyathylenglykolen und/oder 
Methoxypolyathylenglykolen. 

Ionische und nichtionische hydrophile Reste kdnnen auch ineinemMolekul vereint sein. Solche Emulgatoren 
45 sind z.B. Umsetzungsprodukte von Addukten aus trocknenden 6len und Maleinsaureanhydrid mit Polyathylen- 
glykolen und/oder Methoxypolyathylenglykolen. 

Die erfindungsgemaBen Emulgatoren Ubertreffen in ihrer Wirkung die herkdmmlichen Alkylphenol-Athylen- 
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oxydaddukte wesentlich. Man kommt daher bei gleicher Stabilltat der Dispersionen mit einem geringeren 
Gesamtgehalt an Polyathylenglykol aus. Zur Herstellung einwandfreicr Dispersionen werden 2 bis 5 Gew. -ft 
Polyathylenglykolanteil gegenflber 4 bis 7 Gew. bei Anwendungder Alkylphenolemulgatoten bzw. 10 bis 
20 Gew. -ft bei Alkydharzen mit eingebautera Polyathylenglykol bene tigt. Ein besonderer Vorteil der erf in- 
5 diingsgemafien Emulgatoren 1st die Tatsache, dafi die ungesattigten Ketten der Fettsauren bzw. Fettalkohole 
durch autoxydative Vernetzung an der Filmbildung teilnehmen und daher rnitein^baut werden. Es bleiben also 
keine freien, ungebundenen EmulgatorroolekUle zurlick. Daher ist auch die Wasserfestigkeit der aus den erfin- 
dungsgemaBen Dispersionen hergestellten Filme erheblich besser als bei den bisher bekannten Dispersionen. Die 
Filmqualitat kommt nahe an den Standard der konventionell gelosten Alkydharze heran und genUgt in alien 
10 Fallen den praktischen Anforderungen. Ein weiterer Vorteil gegenflber konventionellen Emulgatoren besteht in 
den mannigfachenvariationsmoglichkeiten dererfindungsgemaBen Emulgatorkombinationen, die eine optimale 
Anpassung an praktisch alle Alkydharztypen erlauben. 

Das Mischungsverhaltnis von nichtionischem und anionischem Emulgator kann zwischen 9 : 1 und 3 : 7 
variiert werden. Der Gewichtsanteil der A thy lenoxyd ketten des Polyathylenglykoles Im nlchtlonischen Emulgator 
15 kann zwischen 40 und 80 Gew. -ft betragen. Besondere Effekte konnen durch Mischung von Emulgatoren mit 
langen und kurzen Athylenoxydketten erzielt werden. 

Die Saurezahl als MaB des Carboxylgruppengehaltes des anionischen Emulgators kann zwischen 80 und 
220 mg KOrVg variiert werden. Bei gemischt anionisch-nichtionischen Emulgatormolekiilen soli die Saurezahl 
zwischen 20 und 150 mg KOrVg liegen. 
20 Enbcheidende Bedeutung hat die raumliche Anordnungder MolekUlsegmente. Das trifft besonders auf die 
nichtionischen Emulgatoren zu. bei denen sich zahlreiche Maglichkeiten zur Modifizierung ergeben. Am wirk- 
samsten sind einseitig gebundene Polyathylenglykolketten, wobei die Wirkung mit der Kettenlange zunimmt. 
Zweiseitig gebundene Polyathylenglykolketten sind nurwirksam. wen n die L an ge der Ketten eine Faltung und 
damlt die Ausbildung einer amphipatischen {Configuration des Gesamtmolektlls erlaubt. Zweiseitig gebundene 
25 kurzkettige Polyathylenglykole bewirken dagegen eine gratfuelle Erhehung der Polaritat des hydrophoben Mo- 
lekulteils und damit eine Verbesserung der Wirksamkeit <ler Emulgatoren bei kurzoligen Alkydharzen mit hoher 
Hydroxylzahl. Eine weitere Moglichkeit zur Anpassung ergibt sich aus der Wahl des Bindegliedes. 

Die Gesamtmenge des eingesetzten Emul gator gem is ches liegt zwischen 4 und 10ft. Die Emulgatoren wer- 
den in dem Alkydharz bei 80 bis 100°C gleichmafiig verteilt. Dann wird die gewUnschte Menge Wasser. die 
30 etwa 0,5 bis 3 Gew. f/o Ammoniak enthalt, unter Kilhlen eingerUhrt und anschliefiend, ebenfalls unter Kilhlung. 
2 bis 3 min mit einem Dispergiergerat, z.B. Ultra turrax. bei ,10 000 UpM, dispergiert. 

Es ist selbstverstandlich moglich. zusatzlich zu den erfindungsgemafien Emulgatoren kleine Anteile her- 
kOmmUcher Emulgatoren sowie Schutzkolloide (Celluloseather, Polyvinylalkohol, Polyacrylsaure bzw. Poly- 
acrylamid) einzusetzen. Derartige Zusatze bringen jedoch meist keine Vorteile. Sie mussen In jedem Fall ge- 
35 sondert geprttft werden. da nicht nur die Filmbestandigkeit, sondern auch die Stabilitat der Dispersion negativ 
beeinfluBt werden kann. 

Prinzipiell kann dieses Verfahren bei alien Arten von Alkydharzen. sowohl des lufttrocknenden, als auch 
des Einbrenn-Typs angewendet werden. Produkte mit hOheren Gehalten an Fettsauren lassen sich auf Grund ihrer 
Konsistenz mit der angegebenen Arbeitsweise leichter verarbeiten als fettsaurearme Produkte. Gegebenenfalls 
40 kann bei kurzaligen Alkydharzen zur Verbesserung der Verarbeitungskonsistenz eine geringe Menge Lasungs- 
mittel zugegeben werden. Bei Temperaturen tiber 100°C unter Druck kannen praktisch alle Alkydharze im la- 
sun gsmittelfreien Zustand verarbeitet werden. 

Die folgenden Beispiele erlautem die Erfindung, ohne die Anwendung des erfindungsgemafien Verfahrens zu 

begrenzen. 
45 A. Beschrelbung der Alkydharze 

Als Alkydharze werden handelsUbliche Typen eingesetzt. deren Zusammensetzung und Kennzahlen aus 
Tabelle I hervorgehen. Alle Harze werden bei der Herstellung der Dispersionen im ldsungsmittelfreien Zustand 
eingesetzt. Um einen Vergleich mit konventionell geiesten Alkydharzen zu erhalten, werden die Harze da- 
neben, wie bisher fiblich, aus Benzin- bzw. Xylollasungen appliziert. 
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B. Herstellung der Emulgatoren 
E. 01 (nichtionischer Emulgator) 

880 g Leindl werden mit 200 g Maleinsaureanhydrid bei 200°C unter Inert gasatmosphare umgesetzt. wobei 
sich das Maleinsaureanhydrid vollstandig an das Leindl adduziert. 

5 Dieses Leinol-MSA -Addukt (8,8 : 2) wird mit 36 g Wasser und katalytischen Mengen an Triathylamin ver- 
setzt und 3h bei 100 bis 110°C unter RUckfluB gehalten. Die dabei entstehenden freien Carboxylgpuppen werden 
nach bekannten Methoden, unter Verwendung von Natriummethylat als Katalysator, im Autoklaven mit Athyl- 
enoxyd umgesetzt. Die beiden Komponenten werden im Verhaltnis 1 : 3 (aufgeschlossenes Addukt : Athylen- 
oxyd) umgesetzt. Das resultierende Produkt ist ein zShflussiges gelbes 01 rait einem Athylenoxydgehalt von 75 

10 Gew. 

E. 02 (gemischt nichtionisch-anionischer Emulgator) 

1080 g Leindl-M5 A -Addukt (8,8 : 2) aus E.01 werden mit 2200 g Methoxypolyathyienglykol (Molekular- 
gewicht etwa 1100) so lange bei 120OC umgesetzt, bis die Saurezahl auf 30 bis 35 mg KOH/g gesunken ist. Die 
gelbe, wachsartige Masse hat einen Athylenoxydgehalt von 67 Gew. 
15 E.03 (gemischt nichtionisch-anionischer Emulgator) 

880 g Leinol und 100 g Maleinsaureanhydrid werden bei 200°C unter Inertgas bis zur vollstandigen Addu- 
zierung des Maleinsaureanhydrids umgesetzt. Man ktihlt und ftigt 1500 g PolySthylenglykol ( Molekulargewicht 
etwa 3000) hinzu. Die Reaktion wird bei 120°C bis zu einer Saurezahl von 20 bis 25 mg KOH/g geftthrt. Der 
entstehende Emulgator ist wachsartig und hat einen Athylenoxydgehalt von 60.5 Gew. 
20 E. 04 (nichtionischer Emulgator) 

840 gSafflorfettsaure, 136 g Pentaerythrit und 0.5 g Dibutylzinndilaurat werden auf 210°C erhitzt und bei 
dieser Temperatur bis zu einer Saurezahl von unter 2 rag KOH/g im Azeotropverfahren unter Verwendung von 
Xylol verestert. Der entstandene Triester wird im Autoklaven im Gewichtsverhaltnis 1 : 2,3 mit Athylen- 
oxyd umgesetzt. Die gelbewachsartige Substanz hat einen Athylenoxydgehalt von 70 Gew. -^o. 
25 E. 05 (nichtionischer Emulgator) 

134 g Trimethylolpropan, 560 g Leinolfettsaure und 0,7 g Dibutylzinndilaurat werden auf 200°C, erhitzt 
und 30 min bei dieser Temperatur gehalten. AnschlieBend wird im Azeotropverfahren bis zu einer Saurezahl 
von unter 2 mg KOH/ g verestert. 658 g des erhaltenenDiesters werden inGegenwart von 360 g absolutem Toluol 
60 min bei 50°C mit 174 g Toluylendiisocyanat umgesetzt. Dieses Reaktions produkt wird innerhalb von 3 h 
30 einer auf 60 o Cerw3rmten Lesung von HOO g Methoxypolyathyienglykol (mittleres Molekulargewicht etwa 1100) 
in 100 g absolutem Toluol zugetropft. Nach einer weiteren Stunde ist die Reaktion beendet und das Lttsun^mit- 
tel wird im Vakuum entferat. 

E.06 (nichtionischer Emulgator) 

532 g eines Fettalkoholes aus LeinelfettsSuren mit einer Jodzahl von 165, 208 g Terra athoxysilan, 1100 g 
35 Methoxypolyathyienglykol (Molekulargewicht etwa 1100) und 5 g Tetrabutyltitanat werden auf 120°C erhitzt 
und so lange bei dieser Temperatur gehalten, bis 138 g Athanol abdestilliert sind. Der Athylenoxydgehalt be - 
tragt 59,8 Gew. 

E.07 (nichtionischer Emulgator) 

390 gHexamethoxyraethylmelamin, 532 g des E.06 verwendeten Fettalkoholes und 1500 g Methoxypoly- 
40 athylenglykol (Molekulargewicht etwa 500) werden so lange bei 190OC gehalten, bis 160 g Methanol abdestil- 
liert sind. Der Emulgator enthalt 66 Gew. Athylenoxyd. 
E.08 (nichtionischer Emulgator) 

390 g Hexamethoxymethylmelamin, 532 g des Fettalkoholes aus E. 06 und 2520 g Methoxypolyathyienglykol 
(Molekulargewicht etwa 840) werden auf 190°C gehalten, bis 160 g Methanol abdestilliert sind. Der Emulgator 
45 hat einen Athylenoxydgehalt von 76 Gew. ~% 
E.09 (anionischer Emulgator) 

1180 g eines wie unter E.01 hergestellten Adduktes aus 880 g Leindl und 300 g Maleinsaureanhydrid, 54 g 
Wasser, 5 g Diacetonalkohol und katalytische Mengen Triathylamin werden so lange bei 110°C gehalten, bis 
die Saurezahl etwa 160 mg KOiVg be tragt 
50 E.010 (gemischt nichtionisch-anionischer Emulgator) 

658 g eines Trimethylolpropan-Leinblfettsaure-Diesters (siehe E.05) werden mit 264 g Athylenoxyd im 
Autoklaven umgesetzt. Das entstandene Produkt wird bei 100°C so lange mit 98 g Maleinsaureanhydrid reagiert, 
bis die Saurezahl 55 bis 60 mg KOH/ g betragt. 

E.011 (gemischt nichtionisch-anionischer Emulgator) 
55 560 g Leinelfettsaure und 150 g Triathylenglykol werden in Gegenwart von 0.7 g Dibutylzinndilaurat auf 
180°C erhitzt und so lange bei dieser Temperatur gehalten, bis der graBte Teil des Reaktionswassers abdestil- 
liert ist. AnschlieBend wird bei 210°C im Azeotropverfahren bis zu einer Saurezahl von unter 5 mg KOr# g ver- 
estert. 

674 g dieses Produktes werden mit 196 g Maleinsaureanhydrid verse tzt und so lange bei 200°C gehalten. bis 
60 das MSA vollstandig adduziert ist. 
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Nach dem AbkOhlen setzt raaa 1000 g Me thoxy polyathylenglykol (Molekulargewicht etwa 500) zu, erhitzt 
auf 120°C und halt 30 rain bei dieser Tempera tur. Der Athylenoxyd gehalt des Ermilgators betragt 53,5 Gew. 

C. Herstellung der Dispersionen (Beispiele 1 bis 10) 

100 g des jeweiligen Alkydharzes (Tabelle I) werden mit den in Tabelle n angegebenen Mengendes Emul- 
5 gators bzw. Ernulgatorgernisches bei 50 bis 150°C mit Hilfeeines Ultra -Turrax-rDispergiergerates 30 sec disper- 
giert. Unter Kflhlen fugt man 46 ml wasserige Ammoniakldsung zu und dispergiert 2 min mit voller Geschwin- 
digkeit. Die Temperatur soil dabei 75°C nicht Qbersteigen. Den Dispersionen wird, wie Ublich, zurVerbesse- 
rung der Gefrier-Tau-BestandigHeit, ein Additiv, z.B. 1 Gew. Athylenglykol, zugesetzt 

D. PrOfung der Dlspersionen 

10 1. Feststellungdes Dispersionstyps: 

Die Festellung des Dispersions typs erfolgt durch einen Mischversuch der Dispersion mitWasser. 1st die Dis- 
persion mit Wasser raischbar, so. liegt ein 6l-in-Wasser-Typ (o/w) vor # 1st die Dispersion rait Wasser nicht 
mischbar. so spricht man von einem Wasse-in-6l-Typ (w/o). 

2. Bestimmungder TeilchengreBe : 

15 Die Bestimmung der TeilchengroBe und der TeilchengrOBenverteilung erfolgt auf mikrophotographischem 
Weg. Die Auszahlung und GrOfienbestiramung der Teilchen wird auf dem vergrOBerten Positiv vorgenommen. 

3, StabilitatsprUfung: 

a) Zentrifuge: Ein MaB fur die Stabilitat einer wasserigen Dispersion 1st jene Wasserraenge, welche 
sich beim Zentrifugieren der Dispersion abscheidet. Je mehr Serum sich abscheidet, desto weniger 

20 stabil 1st die Dispersion. 

Es werden drei verschiedene Konzentrationen der Dispersion (70, 50, 30 Gew; -%) 30 min bei 
13.500 UpM zentrifugiert und die abgeschiedene Wassermenge prozentuell auf die Gesamtwasser- 
raenge bezogen. 

b) Gefrier-Tau-Test: Die Anzahl der Gefrier-Tau- Cyklen, die. eine Dispersion unzersetzt libersteht, 
25 1st ein MaB fUr die Bestandigkeit der Dispersion bei Lagerung bei Tempera turen unter und urn 0°C* 

Ein Cyklus setzt sich aus 8 h Tauzeit bei 20°C und 16 h Gefrierzeit bei -4°C zusammen. 
Eine Bestandigkeit von ttber 5 Cyklen ist als ausreichend anzusehen. 

c) Filmbildung: Die Dispersionen werden mit den bei konventionellen Alkydharz en Ublichen Mengen 
Cobalt-. Blei- und Calcium -Sikkativ versetzt und auf Glasstreifen auf gezogen. Die Trockenfilm- 

30 starke betragt 30 ± 5 um. Beurteilt werden dieTrocknungsgeschwindigkeit auf dem BK-Drying Re- 

corder (Zeit in Stunden bis zum Erreichen der Zustande "staubtrocken", "handtrocken". "durch ge- 
trocknet") und das Aussehen des Filmes. 

Eine Ausnahme bildet das Alkydharz A 5, welches mit 30% Hexamethoxymethylroelamin kombi- 
niert und 30 min bei 180°C eingebrannt wurde. 
35 Wasserbestandigkeit des Filmes 

Nach 48 h Trockenzeit erfolgt die Prufung des Filmes auf Wasserfestigkeit. 

Die Bewertung erfolgt nach 30 min, 4 h und 24 h nach. dem Eintauchen des Filmes in Wasser nach einem 
5-Punkte -System. 

1 keine TrUbung 

40 2 geringe Opaleszenz, volliges Regenerieren 

3 starke Opaleszenz, vdlliges Regenerieren 

4 sehr starke TrUbung, nur teilweises Regenerieren 

5 vdllige Zersterung des Films. 

D. Vergleichsbeispiele: 

45 Vergleichsbeispiel 1 zeigt die Eigenschaften einer typischen Dispersion auf Basis von herkommlichen Nonyl- 
phenol-Athylenoxyd Emulgatoren: Alkydharz A 1 wurde unter Zusatz von 5% eines Ermilgators mit 30 Mol 
Athylenoxyd und 2°/o eines Emulgators mit 6 Mol Athylenoxyd pro Mol Nonylphenol, 70%ig in lfyiger wasseri- 
ger Ammoniaklosung dispergiert. 

Vergleichbeispiel 2 zeigt die Eigenschaften eines Harzes miteingebautem Polyathylenglykol. Es wird durch 
50 Umsetzungdes Alkydharzes A 1 mit 15% Polyathylenglykol miteinem mi ttleren Molekulargewicht von 1500 bei 
220 °C bis zum Klarwerden der Masse gewonnen. Das res ul tier end e Polyathylenglykol -mod if izierte Alkydharz 
wird ebenfalls 70%ig in l%iger wasserfger Ammoniaklosung dispergiert. 
Die Eigenschaften der Dispersionen werden in Tabelle 2 aufgezeigt. 

Erklarungen zu Tabelle II : 

55 Ansatz : In dieser Spalte wird das Alkydharz, die Emulgatorkombination und Menge, die Ammoniak- 
menge und die Konzentration der resultierenden Dispersion angegeben. 
Viskositat: Die Viskositat wird in 60%iger Verdtinnung bei einem Scher-Gefaile von D = 30. 38 s* 1 gemessen. 
GTT Anzahl der Cyklen im Gefrier-Tau-Test. 

Alle Ubrigen Angaben siehe Punkt D. , Seite 14. 
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PATENTANSPROCHE: 

1. Verfahren zur Herstellung wasseriger Dispersionen von vorzugsweise lufttrocknenden, mittrocknenden 
Fettoauren modifizierten Alkydharzen, dadurch gekennzeichnet, . dafi das Alkydharz, gegebenenfalb 
in Gegenwart untergeordneter Men gen organ is cher Losun^mittel, bei 80 bis 90 °C. gegebenenfalls unter Druck 
beiTernperaturenaber 100°C, vorzu^weise in schnellaufenden Aggregaten in Wasser, welches 0,5 bis 3 Gew. 

5 Ammoniak enthait, dispergiert wird, wobei als Dispergierraittel 4 bis 10 Gew. einer Kombination.eingesetzt 
wird, die besteht aus 

A) einem oder gegebenenfalls mehreren nichtionischen Em ul gator en, deren bydrophober Teil aus zwei 
oder mehr Res ten ungesattigter FettsSuren und/oder Fettalkohole rait einer Jodzahl zwischen 130 
und 200 und deren hydrophiler Teil aus Polyathylenglykol- und/oder Mono methoxy poly athylengly- 

10 kolketten aus 6 bis 100 Athylenoxyd -Einhei ten bestehl, 

und 

B) einem oder gegebenenfalls mehreren anionischen Emul gator en, deren bydrophober Teil aus zwei 
oder mehr Resten ungesattigter Fettsauren und/oder Fettalkohole mit einer Jodzahl zwischen 130 
und 200 und deren hydrophiler Teil aus Carboxylgruppen. die durch deneingesetzten Ammoniak zu 

15 mindestens 50% in den dissoziierten Zustand Qbergeftthrt werden, besteht 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafi ein nichtionischer Emulgator ver- 
wendet wird, dessen hydrophober Teil und dessen hydrophiler Teil durch die Gruppen 

-C - O- 

-o- 



R =s Alkylen oder Arylen 



CH 2 - O- 
verbunden sind. 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichn et , dafi als anionischer Emulgator ein sol - 
25 cher verwendet wird, dessen hydrophober und hydrophiler Teil durch -C - C-bzw. -C - O- Bed in gun gen 

b 

verbunden sind. 

4. Verfahren nach den AnsprUchen 1 bis 3. dadurch gekennzeichnet, da B ein solcher Emulgator 
verwendet wird, der ionische und nichtionische hydrophileReste in einem Molekul vereinigt. 

5. Verfahren nach den AnsprUchen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dafi die Emulgatoren in 
30 einem Verhaltnis von 30 bis 90 Gew. -7° nichtionischen zu 10 bis 70 Gew. ~°/o ionischen Emulgatoren, vorzugp- 

weise 70 bis 90 Gew. nichtionischen zu 10 bis 30 Gew. -% ionischen Emulgatoren, eingesetzt werden. 

6. Verfahren nach den AnsprUchen 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dafi ein nichtionischer Emul- 
gator verwendet wird, dessen Anteil der Athylenoxydketten des PolySthylenglykols zwischen 40 und 80 Gew. -% 
betragt. 

35 7. Verfahren nach den AnsprUchen 1 bis 5. dadurch gekennzeichnet, dafi ein gemischt nicht- 
ionischer Emulgator verwendet wird, dessen Anteil der Athylenoxyd kettep des Polyathylenglykols 40 bis 70 
Gew. betragt 

8. Verfahren nach den AnsprUchen 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, dafi nichtionische Emulga- 
toren mit Athylenoxydketten mit 6 bis 15 Mol Athylenoxyd und nichtionische Emulgatoren mit Athylenoxyd - 

40 ketten mit 20 bis 100 Mol Athylenoxyd gemeinsam als nichtionischer Anteil der Emulgatorkombination verwen- 
det werden. 

9. Verfahren nach den AnsprUchen 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, dafi ein anionischer Emul- 
gator verwendet wird, dessen Saurezahl zwischen 80 und 220 mg KOH/ g betragt. 



20 



O O 
O - C - NH - R - NH - C - O- 



-O - Si - o- 

I 



-O - CH 2 - N - 

2 ^ 



N 
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N 
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10. Verfahren nach den AnsprUchen 1 Ms 9, dadurch gekennzeichnet, daB eln gemischt nicht- 
ionisch-anionischer Emulator verwendet wird, dessen Saurezahl zwischen 20 und 150 rag KOH/g beMgt. 



Druck: Ing. E. Voytjech, Wien 



